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(57) Mit dem Verfahren wird das gonannte Druckfarbenadditiv rational und einfach hergestellt. Als Gelbildner w.rd 
ein in einem bestimmten. durch den Anilinpunkt /or, < 79 °C und den Siedebereich von 230 b.s 330 C 
gekennzeichnetes Mineralol gelostes Aluminiu.n Alkoxid-Chelat nach folgendem Verfahren hergestellt. 

a) Das genannte Mineralol wird zo dem in i.berschussigen Isopropanol vorliegcnden Alum.mumisopropox.d vor der 
Umo5,terun-jsreaktion zur Stabilisierung im vorherberechneten MaBezugesetzt. 

b) Anschlie' - I wird die Stabilising und die Abdestillation alien Isopropanols in einem Zuge durchgefuhrt. 

c) Bei diskor. ;;i ,uierlichen Verfahren wird ein Anteil des Minerals zur Reaktionsdampfung d.sponiert. 
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Patentanspruch: 

Verfahren zur Herstellung eines gelosten, ungefahr 5 Gew.-% Aluminium enthaltenden Gelbildnersfiir 
Druckfarben auf der Basis einos mit einem gesattigten, atiphatischen Alkohol mit mehr als 6-C-Atomen 
und einer 1 ,3 Diketoverbindung, wie z. B. Acetessigsaureethylester oder Acetylaceton, stabilisierten 
Aluminiumtriisoproroxides, gekennzeichnet dadurch, dafJ die Stabilisierungsreaktion in Anwesenheit 
einas Mineraloles mit einem Anilinpunkt von <79°C, vorzugsweise zwischen 64 und 69°C, und einem 
SiedebereiGh von mindestens 230 bis hoehstens 330°C als Reaktionsmedium und Gelbildnerlosemittel 
erfolgt und die Stabilisierungsreaktion mit dem Abdestillieren der gesamten Isopropanolmenge, 
bestehend aus uberschussigem und bei der Stabilisierungsreaktion freigewordenen Isopropanoi, 
verknupft wird. 

Anwendungsgebiet dei Erfindung 

Der Gelbildner auf AIuminium-Alkoxid-Chelat.Basis, dor nach dem erfindungsgemaGen Verfahren horgestcllt wird, dient dor 
Gelierung von Druckfarbenflrnissen, wodurch es moglich ist, anwendungstechnische Eigenschaften von Druckfarben zu 
optimieren. 

Charaktorlstik des bekannten Standee der Technik 

Gelbildende Additive fiir Druckfarben fuhren unter anderem zu einem sparsamen Druckfarbenverbrauch durch eine 
forlbestehende Viskositatskonstanz bei einer merklichen Festkorperreduzierung und zu verbesserten drucktochnischen 
Eigenschaften, woaurch auch eine Beschleunigung der Druckverfahren bewirkt wird. Es gibt aluminiumhaltige Additive fur 
diese, aber auch andere Zwecke in verschiedenen Varianten. Eigentlich ist fur don genannten Zweck allein das Alumimumatom 
mit seiner Elektronenkonfiguration in den spezielten metallorganischen Verbindungen erfolgverburgend, aber Reaktivitats-, 
Stabilitats- und Vertraglichkeitsproblcm 3 haben es erforderlich gemacht, eine grdGere Zahl von Aluminiumadditiv-VariRnten zu 
entwickeln Am haufigsten ist ir. Hen verschiedenen Varianten die Verbindung Aluminiumtriisopropoxid anzutreffen. 
Aluminiumtriisopropoxid ist fest-kristallin in weiGen Prismen, Schmelzbereich 1 18-135X, zu destillieren und zu reimgen bei 
1 35°C im Vakuum von 10mm Guecksilbersaule, hygroskopisch, loslich u. a. in Benzol Toluol, Ethanol oder auch Isopropanoi 
selbst (vgl. u. a. Rompps Chemie-Lexikon/Hosy-Otto Albrecht Neumiiller — Bd. 1, S. 121, 1979). 

Das Ver*ahron zur Herstellung von stabilisiertem Aluminium-Alkoholat erfordert die Auflosung des Ausgangsalkcholates in 
einem Reaktionsmedium, z.3. in Benzol (vgl. u. a. DD 10300). Das entstehende stabilisierte Alkoholat wird danacn pnnzipiell 
durch Auskristallisieren und Abfiltrieren von der Alkohol-Benzol-Mischung getronnt. Urn derartige stabilisi<:rte Alkoholate nun 
G«lbildnpr ft in7usftt™n. sind sie ftrneut zu losen. diesmat angepa&t an don Verwendungszweck fur Druckfarbenfirmsse alscrin 
bestimmter Konzentration in Mineralolen. Gehen wir von der Hauptmethode der Aluminiumisopropoxidherstellung aus, der 
Umsetzung von aktiviertem Aluminiummetall mit Isopropanoi im UberschuG, dann ist allein fiir die Anflosungs- und 
Trennprozesse von Anfang ar. bis zur Einsatzfahigkeit des AluminiurrvAlkoxid-Chelats in Drucktarbenfirn.ssen m der Regel 
folgender Aufwand erforderlich. 

1 . Abdestiilation des uberschussigen Alkohols aus der Alkoholherstellungsstufe 
2 Isolierung und Reinigung des Ausgangsalkoholates durch Vakuumdestiiiation 

3. Wiederauflosung des Alkoholats in einem geeigneter. bcliebigen Losungsmittcl wie z. 8. Benzol, urn em Reakt.onsmedium fur 

die stabilisierenden und reaktivitatsmindernden Substitutionsreaktionen zu schaffen. 
4 Abdestiilation des wieder freiwerdenden Alkohols aus dem ftussigen Reaktionsmedium. 

5. Isolierung des festen AluminiurrvAlkoxid-Cheiates aus dem Reaktionsmedium durch Filtration des ausknstallisterte » 
Substitutionsproduktes. , ^ *■ • 

6. Wiederauflosung des stabilisierten Aluminiumadditivs vor seincm Einsatz als Gelbildner in Druckfarbenfirnissen in «nem 
anderen geeigneten Losungsmittel, z. 8. einem bestimmten Mineralol. 

Dieser Rahmenaufwand bis zur Anwendung ist bei aller. stabilisierten Aluminium-Alkoholaten oder Alum.mum-Alkonolat- 
Enolaten, die bekannt sind, priniipiell gleich Ivgl. u. a. Methodun der Orga.iischen Chemie - Houben-Weyl 6/2 1-70, Polymer 
Paint Col. J. — Redhill 28 [1983] Dezember 14 — S.40; Paint & Resin Rickmansworth (1983] Oktober — S.40). 
Der hohe Trenn- und Wiederai'flosungsaufwand ist sehr nachteihg. insbesondere in Fallen, wo das nichtstabihsierte 
Aluminiumalkoholat, speziell das Isopropylat, nicht an sich benotigt wird. Dabei fallen das zweimalige Abdestillieren des 
gleichenAlkoholsund der zusatziiche Einsatz eines Losungsmiuels, das nllein als Reaktionsmedium fi.r die Subst.tut.onsreakt.on 
am Aluminiumisopropylat dient, besonders auf. 

Ziel der Erfindung 

E< ist das Ziel der Erfindung, die fur Druckfarbenfirmsse benotigte Gelbildnerlosung direkt herzustellen und dabei das reine 
a.- miniumalkohclat und sein stabilisiertes Substitutionsprodukt nicht zwischendurch zu isoheren. 
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We sen der EHIndung 

Es ist die Aufgabe der Erfindung, die Substitutionsreaktionen der Aluminiumisopropylatstabilisierung in einem solchen 
Losungsmtttel als Reaktion3medium durchzufuhren, das sich auch ais Gelbildnerlosungsmittel fur Druckfarben eignet. 
ErfindungcgemaB wird die Aufgabe dadurch geldst, daft man i.i an sich bekannter Woise eine stochiometrisc'.i vorkalkulierte 
Menge aktiviertes Aluminium in Form von GrieB, Pulver Oder SpSnon mit etwa dem Dreifachen der stochiometrisch 
erfordorlichen Menge an Isopropanol versetzt und auf etv/a 80-85°C erhitzt, wobei sich das Aluminiumtriisopropylat bildet und 
im UberschuS des Isopropanols gelost wird. Die Aktivierung ties Aluminium k3nn dabei in an sich bekannter Weiso durch 
Aluminium (lll)-Chlorid oder Jod erfolgen. Zur Verhinderung von Folgen der Warmeontwieklung wahrend der Reaktion konnen 
verschiedene an sich bekannte Vorkehrungen getroffen werden, wie z. B. zeitweilige Trennung des Isopropanols vom 
Aluminium. Bei kleinen Chargen kann es ausreichen, in das Heaktionsgemisch bereits vorab etwas vom speziellen 
orfindungsgemaG als Reaktionsmedium fur die anschiieGende Substituierung von zwei der droi Isopropylatreste mit Octanol 
oder Nonylalkohol sowie einem 1,3-Diketon wie Acetylaceton oder Acetessigsaurecthylester dienenden Losungsmittel zufliefien 
zu lassen. 

Im AnschluG an diese Umsolzung wird erfindungsgemaB das iiberschussige Isopr* »panol nicht gleich abdesttlliort, urn das 
Aluminiumtriisopropylat anschlioSend zu isolieren, sondern es werden auf ein Gramm-Aquivalent des rechnerisch im 
umgesetzlen Reaktionsgemisch zu r vartenden Alkoholats 200g eines Mineralols mit einem Anilinpunkt von 79°C, 
vorzugsweise zwischen 64 und 69°C. und einem Siedebereich von 230 bis 330°C zugesetzt. Der Teil des erfindungsgemaG zum 
Einoatz kommenden Mineralols, der bereits zur Reaktionsdampfung wie oben beschrieben abgezweigt werden mufi, ist von den 
200g auf 1 Grammaquivalent abzuziehen. U;iter Hinzufugung von noch je 1 Grammaquivalent eines langerkettigen Alkohols 
und eines 1,3-Diketons I a it sich das Aluminiumisopropylat in diesem Medium ohno Schwierigkeiten umsetzen und somit 
subilisieren. Dieso ist so fortzufiihren, dafi jetzt die Erwarmung fortgesetzt und mit der Abdestiliation des Isopropanol begonnen 
wird. Als voi teilhaft erscheint, die Destination dor Hauptmenge des Isopropanols bei Normaldruck durchzufunren und dann ein 
Vakuum von etwa 00mm Quecksitbersaule auf die Apparatur zu geben, wenn die Temperatur im Reaktionsgefaft auf 100°C 
zustrebt. Bei closer Destitution werden etwa 85% des eingeseu(br Isopropanols zuruckgewonnen, die wieder fur den nachsten 
Ansatz zur Verfugung stehen, Auf die Weise wird uberraschend vollstandig • >nd mit hoher Reinheit sowie stochiometrischer 
Genaui jkeit das stabilisicrte Aluminium-Alkoxid-Chelat gebildet, vom uborschussigen Isopropanol getrennt und , 
wahrenddessen von i:nen» bestimmten Mineralol der oben charakterisierten Gualitat aufgenommen. Dabe : wird eine bereits vor 
der Aluminiumisopropoxidhersteilung vorkalkulierte Endmenge von etwa 5Gow.-% Aluminium in <er Gelbildnerlosung sicnc r 
erreicht. Die so erhaltene Gelbildnerlosung ist in Druckfarbenfirnis vei^rbeiturnsfahig. 

Dabei erweist sich das eingesetzte Mineralol als ein uberraschend gutes Reaktioi, ^medium fur diese disubstituierende 
Stabilisierungsreaktiorv Dor Anilinpunkt, der naben dem Siedebereich die erfindungsgemafte Verwendungsfahigkeit des oben 
genannten Mineralols charakterisiert, :jestattet gewisse Riickschlusse auf den Gehalt an Naphthenen in aromatenfreien 
Benzinen, den Nachweis von Arumaten in eng geschnittenen Fraktionen, zum Beispiel auch von -Vtineraldlen. - 
Er w : rd bestimmt, indem diejonige 1 emperatur ermitteU wird, bei der sich eine homogene Mischung aus gleichen Raumteilen 
der T robe des Miner.ilbls und Amlin beim Abkuhlen entrnischt. Die r ntmischungstemperatur liegt zum Vergleich bei Aromaten, 
wie Benzol, Toluol unter 0°C (vgl. u.a. Rompps Chemie-Lexikon, Bd. 1 S.210. — Stuttgart 1979). 



Ausfuhrungsbelsplel 

In dasReaktionsgefafieiner 1001-Anlage werden 27,5kg Isopropanol gefullr Diesem werden 1,3kg Aluminiumgrieft und der 
Katalysaior (Jod, Aluminium {(.IJchlorid) unter Ruhrnn zugefugt. Das Reaktionsgut wird mit Stickstoff uberschleiert und auf die 
Siedetemperatur (82°C) erhitzl, bei der sich samtliches Aluminium mit cdr stochiometnschen Menge Isopropanol unter 
Entwicklung von 1 620I Wasserctoff bis auf einen geringen grauschwarzen Schlammrest umsetzt. Das gebildete 
Aluminiumtriisopropoxid wird vom uberschussigen Isopropanol gdiost. im Anschluft an die Umsetzung, die 4-7 h dauert und 
unter RCckfluG durchzufuhren ist, werden dem Reaktionsgemisch ohne weitere Unterbrechungen der Reihe nach 10kg eines 
Mineralols der Sorte 'DK Roma', Anilinpunkt 66,25°C,-Siedobercich 230-330°C, 7,3kg Octanol, 90%ig, technisch und entweder 
6,5kg Acetessigsaureethylester oder 5,0kg Acetylaceton hirvngegeben. Daraufhin wird unter fortgesetztem Ruhren mit der 
Destination bei 82°C... 140°C bogonnen, wobei etv/a 24 kg Isopropanol freigesetzt und in den Kreislauf zuruckgefiihrt werden. 
Nach AbschluR der Destination ist auch die Stabilisierungsreakvion abgeschlossen. Das als Gelbildner benotigte Aluminium- 
Isopropylat-Octylat-Acetylacetonat (bzw. ein vergleichba. as, mit anderen Substanzen stabilisiertes Chelatl) liegt nach 
Abfiltrieren durch ein Druckfilter als die gewunschte etwa 5Gew.-% Aluminium enthaltende gelblich-braunliche niedrigviskose 
Flussigkeit vor, die unverandert in der erhaltenen Form nschlieSend einen Druckfarbenfirnis zugesetzt und mit demselben bei 
1 80°C umgesetzt werden kann. 
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